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@ V«rfahr»n»irK«nt«llungvonA«rogal«n. 



Qt) Vertahwri air Trocknung von anorganischen Hydroge- 
lan, die aus laichl hydrolysierbaren Verbindungen der Ele- 
mmt» Al, Si. Tt, B, Le, Zr, Cr, Sn, Th, Mg sowie organischen 
Hvdrogalsn auf der Basis Galaiine. Albumin oder Agar-Agar 
zu Aerogalen aus CQj. 

Das Verfahren ist technisch leicht durchfuhrbar. Die 
Trocknung kann bei Temperaturan von Raumtemperatur bis 
9(rC erfolgan. 

Di« erhaHenen Aerogele sind transparent bei niedrigem 
Schungawicht und geringem W^rmeiettvermogen. 

Difl Aarogele fcdnnen aia Fullmalerial fur Russigheits- 
chromatographiQ, als Katalysatortriger, als TrSger fOr Enzy- 
me und e)s Adsortwrttien verwendet werden. 
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ver-fahren zur Herstelluno von Aeroaelen 



Es ist bekannt Hydrogele. die durch Hydrolyse von Silanen, Kieselsaure- 
orthoestern Oder Aluminiumverbindungen IV9I- Milan Symposium-Paper 9- 
5 Galley 1 biS 17; EP-A-16 955 und 67 741; US-PS 3* 34 912, Z2 49 7B7, 
20 93 454 und DOS 27 5B 415; S.P. Mukherjee, J. Zarzycki, J. P. Traverse, 
Journ. of Materials Science, JJ. (tS76), 341 bis 355) Oder durch Ansauern 
von Silikatlosungen und Neutralwaschen (vgX. US-PS 3 672 833) gewonnen 
wurden, aus methanolischer Phase uberkritisch zu Aerogelen zu trocknen. 
70 Es ist weiterhin bekannt, anorganische Hydrogele auf der Basis von Mag- 
nesium, Chrom, Zinn und Thorium, sowie organische Hydrogele auf der Basis 
von Gelatine, Albumin und Agar-Agar aus Propan Oder Diethyl- oder Di- 
methylether (US-PS 20 93 4&4) zu Aerogelen zu trocknen. 

15 ^ur die Trocknungsverf ahren mit Methanol sind Temperaturen von mindestens 
24D''C und Drucke von mindestens 81 bar erf orderlich . Fur eine technische 
Durchfuhrung sind derartige Bedingungen von Nachteil. Hinzu kommt noch, 
dafi das Verf ahrensprodukt nicht, wie bei Druckreaktionen ublich, durch 
Ventile ausgetragen warden kann. sondern erst nach der Entspannung aus 

20 dem Reaktionsgef ae entnommen werden kann. Hierzu muB nun die Druckappara- 
tur von der hohen Verf ahrenstemperatur auf eine zum Auatragen geeignete 
Temperatur, d.h. auf deutlich unter lOO'^C abgekuhlt werden. Auch das Be- 
fullen der Druckapparatur kann nur bei entsprechend niederen Temperaturen 
erfolgen. Das heiBt aber. dafi bei einer laufenden chargenweisen Trocknung 

25 inner wieder die gesamte Druckapparatur auf mindestens 240'>c erhitzt und 
wieder abgekuhlt werden muB. Dies erfordert einen hohen Aufwand an 
Energie und Zeit sowie erhdhte Anspruche an das Apparatematerial. Auch 
Bei Verwendung anderer organischer Flussigkeiten mit niederem kritischen 
Punkt, wie Propan Oder Dimethylether sind Temperaturen von uber lOO^C er- 

30 f orderlich. AuBerdem sind diese Flussigkeiten feuergefahrlich, weshalb 
fur ein technisches Verfahren und eine laufende chargenweise Trocknung 
besondere VorsichtsmaBnahmen und SicherheitsmaBnshmen erforderlich sind. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es ein schonenderes Trockenverf ah- 
35 I'en fur Hydrogele bereitzustellen, das die Nachteile der bekannten 
Trockenverfahren nicht aufweist und technisch gut durchfuhrbar sind.. 

Es wurde nun gefunden, dafi man Aerogele durch Trocknung von anorganischen 
und organischen Hydrogelen unter Erhalt ihrer Struktur erhalt, wenn man 
40 das Hydrogel aus CO2 trocknet. Die Trocknung nach dem erf indun-^sgemaBen 
Verfahren ist technisch viel besser durchf uhrbar . da das Befullen und 
Leeren der Druckapparatur einschlieBlich des Trockenvorgangs bei gut 
handhabbarer Temperatur erfolgt und das CO2 nicht feuergefahrlich ist. 
Noe/ro 
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Als HydrogeLe kontnen snorfianische Hydrogele. die n»ch bekannten Verfahren 
durch Hydrolase von I6slich«n metallorganischtn Verbiadun^en , Oxiden , Hy- 
droxiden und/oder Itictit hydrolysierbBrtn Salzen Oer Elenwnte Aluminium, 
Silicium. Titan, Bor. Lanthin. Zirkon, Chrom. Zinn, Thorium, Hsgnesiutn 
5 Oder deren Gemischen erhilten werden Oder auch organische 6ele auf der 
Basis Gelatine. Albumin Oder Agar-Agar in Betracht. Besonders bevorzugt 
sind Kieselsaurehydrogele, die nach bekannten Verfahren aus Silanen, Kie- 
selsaureorthoestern, insbesondere Alkalisilikaten erhaltlich sind. Die 
Gele konnen in beliebiger raumlicher Form vorlicgen, so z.B. in unregel- 

10 mafiigen Stucken, in Uurfeln, Platten Oder Quadern. vorzugsweise aber in 
Kugelform bzw, spharischen Partikeln. Falls diese Gele nicht schon 
wasserfrei in einem organischen Medium als Lyogele, sondern in waBrigem 
Medium, als Hydrogele vorliegen, wird man das wafirige Medium durch ein 
mil Wasser mischbares organisches Medium. z.B. durch mit Wasser mischbare 

15 Ketone oder Alkohole . wie Aceton. Ethanol, n- od«r iso-Propanol Oder vor- 
zugsweise Methanel auttauschen. z.B. in ein«r OurchfluBapparatur. Dies 
kann bei Tenptrtturan zwischtn RaumtMiperatur. und hohersr Twnperatur, 
z.B. bis ItfV^C 9tp*b«Mnf alli tinter Orwck getch«h*n. Der Austausch wird 
solange duychgef jkhrt . bis der Witcergehalt der organischen Phase unter- 

20 h alb von Q,2 t. vsrzugsweise unterhalb von 0.1 2 liegt. Anschliefiend wird 
in einer Durchf luB-Druckapparatur die organische Phase durch flussiges 
CO2 ausgetauscht. Dies geschieht verxiigtweise nit fltissigem CO2. Man kahn 
hierbei bei HanMlttiQiMratur (20 bis 20^0 und Drucken von oberhalb 
70 bar »x*eiten. vftrxyoswsise bti BO bis 120 bar. nan kann aber auch mit 

25 uberkrltis«h«n CO2. d.h. bei Drucken, von BO bis 120 bar und einer Tempe- 
ratur, die •b«rhalb der kritischen Temperatur von CO2 liegt. z.B. von 35 
bis BB'C, die organische Phase verdrangen. Uenn die organische Phase 
vollstandig verdrangt ist. wird durch Entspannen der DurchfluB-Apparatur 
das COz entfernt. Das Entspannen erfolgt adiabatisch Oder vorzugsweise 

30 isotherm. Dabei ist es zweckmnaBig, wenn das Entspannen nicht auf einmal 
und plotziich durchgefuhrt wird, sondern durch schwaches dffnen des Ven- 
tils allmahlich erfolgt. was etwa je nach Druck und Henge zwischen 10 und 
120 Hmuten dauert. Durch zu schnellen Druckabfall im DruckgefaB konnte 
die feine Struktur des Aerogels zerstdrt werden. Das Entspannen erfolgt 

35 vorzugsweise bei uberkritischer Temperatur des CO2. z.B. bei 773 bis 

120 bar. vorzugsweise 80 bis 120 bar und im Temperaturbereich zwischen iO 
und 90° C. Man wird die Temperatur jedoch nicht zu hoch wahlen, damit das 
GefaB ohne vorheriges Kuhlen entleert werden kann. Dies kann durch Aus- 
gieBen, Austragen Oder Aussaugen geschehen, wenn, wie erwahnt, vorzugs- 

40 weise das Kydrogel in Kugelform verwendet worden ist. Das CO2 kann man 
aber auch unterhalb der uberkritischen Temperatur des CO2, z.B. bei 20 
bis 25°C, durch Entspannen entfernen. Damit bei der adiabatischen Ent- 
spannung die Produkt- und Appsratetemperatur nicht zu tief sinkt, wird 
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zweckmaOigerwejise vor dem Entspannen die Temperatur entsprechend etwas 
hbher einges.tellt . 

Unler den angegebenen Arbeitsbedinflungen findet eine besonders schonende 
5 Trocknung der Gele statt. Oft x&t es zweckmaOag nacn oem Trocknen aus 
CO2 restliche Spuren von dern Losungsmittel, die noch am Aerogel haften 
Iconnen. durch eine Nachbehandlung 2u entfernen. Oiese kann durch Ternpern 
bei Temperaturen von bis zu COO^C Oder durch Behandeln mit einem inerten 
Gasstrom wie Stickstof-T, COz Oder Luft bei 30 bis 100°C, vorzugsweise bei 
fO SO bis SD'^C erfolgen. Die Dauer der Behandlung bzw. des Temperns liegt im 
allgemeinen bei 0.2 bis 5, vorzugsweise bei 0,5 bis 3 Stunden. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalt man 2.8. SiliciumdioKid-Aero- 
gele die transparent sind (Transmission 60 bis 95 % . ^e nach Ausgangs- 

15 rnaterial), ein sehr niederes Schuttgewicht von etwa 100 bis 200 g pro 
Liter und eine niedere Dachte haben. Die spezifische Oberflache (BET- 
Wert ) llegt bei 90 bis 1ODO m^/g und hangt von> verwendeten Hydrogel (Aus- 
gangsmaterial) ab. Sie haben ein sehr geringes UarmeXeitverinogen (0,015 
bis O.D2'S |pf/m.K] und eignen sich deshalb sehr gut als Isoliermaterial. 

20 Wegen des hohen Porenvolumens lassen sie sich auch sehr gut als Fullung 
fur Kolonnen fur die hochwirksame Flussigkeitschromatographie verwenden. 

Die Aerogele konrren auch als Fullstoff in der Kunststoff Industrie , als 
Katalysatortrager . als Trager fur Enzyme und als Adsorbentien bei 
25 Sorptionsprozessen . unter Einschlufi des Auffangens und Entfernens von 
giftigen Stoffen aus tierischen Geweben und ahnl. Anwendung finden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung weiter erlautern. Die im 
folgenden genannten Telle und Prozentangaben beziehen sich auf das Ge- 
30 wicht. Die Volumenteile verhalten sich zu den Gewichtsteilen wie das Li- 
ter zum Kilogramm. 

Beisoiel 1 

35 UOO Teile wasserf euchtes Hydrogel (hergestellt nach Beispiel 1 der 
DE-OS 21 03 243. wobei die gewunschte Fraktion durch Sieben abgetrennt 
wurde), das in etwa 3 bis 6 rmn groBe Kugeln vorliegt. werden bei 2S<>C in 
einen 2500 Vol. -Teile enthaltenden Druckbehalter gegeben. Der Druck- 
behalter wird verschlossen und vollstandig mit Methanol aufgefullt. Bei 

40 Raumtemperatur und 5 bar Druck wird solange Hethanol - gegen Ende wasser- 
freies Methanol -durch den Druckbehalter gepumpt. bis der Wassergehalt 
dot abf lieBe:^den Methanols unter G.I I liegt. Das Lyogel liegt dann 
praktisch wasserfrei in methanolischer Phase vor. Hierzu werden 
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11300 Telle Methanol Denbtigt, die nach dem Entwissern und Aufarbeiten 
wiederverwendet werden konnen. Fur den Losungsmittelaustausch Uasser 
gegen Hethanol sind etwa 7 Stunden erf orderlich. AnschlieBend wird bel 
Normaltemperautr und etwa 90 bar flussiges CO2 Ourch den Druckbehalter 
5 gepreBt und dadurch die methanolische Phase durch flussiges CO2 ausge- 
lauscht. Dies erfordert etwa 2 Stunden und 6500 Telle C02. 

Das CO2 kann In geelgneten Apparaten au-Fgefangen und nach Abtrennung des 
Hethanols wiederverwendet werden. Der Druckbehalter wird dann unter Be- 

10 grenzung des Drucks auf 90 bar auf BO'C erwarmt. Das CO2 geht In den 

uberkrltlschen Zustand uber und wird anschlieBend wahrend A5 Mlnuten iso- 
therm entspannt. Unmittelbar darauf wird der Druckbehalter entleert. Man 
erhalt 265 Telle eines transparenten Aerogels in Kugelform mit ca. 3 bis 
6 mm Ourchmesser. Das erhaltene Aerogel hat folgende Eigenscha-f ten : 

15 Oichte:'U0 g/1; spezifische Oberflache Ibestimmt durch Nz-Adsorptlon ) ; 
382 m2/g; Transmission: 60 bis 60 J (vgl. Fig. i. Transmissionskurve 1 , 
Warmeleitfahigkeit: O.OZ W/m.K. 

Wird dieses Aerogel gegebenenf alls anschliefiend noch einer Marmebehand- 
20 long unterzogen, z.B. 7-stQndiges Erwirmen auf 6D0*C. so erhoht sich die 
Uarmeleitf ahlgkeit nur minimal auf 0,022 U/m-K. 

Fuhrt man den Losungsmittelaustausch Masser gegen Hethanol statt bel 
5 bar, bel EO bar und den Austausch des Hethanols gegen CO2 bei 120 bar 
25 durch. wobel man im uberkrltlschen Zustand den Druck auch auf 120 bar 
begrenzt, so erhalt man ein Aerogel mlt den glelchen Elgenschsften. 

verwendet man wasserfeuchte Hydrogele in Kugelform mlt einem Ourchmesser 
von 8 bis to mm statt von ca . 3 bis 6 mm, so erhalt man ein ganz ahn- 
30 liches Aerogel, jedoch mit entsprechend groBerent Ourchmesser. 

Beisniel 2 

i20 Telle wasserfeuchtes Hydrogel {wie in Beispiel 1) werden bei 25^C in 
35 ein senkrecht stehendes Hochdruckrohr llnhalt 700 Volumenteile am unteren 
Ende mit einer Stahlfritte versehen) eingefullt. Nach dem VerschlieBen 
wird das Rohr vollstindig mit Methanol gefullt und der Inhalt auf 60 bis 
h5°C erwarmt. wabei der Druck uber ein Ausgangsventil am Rohrkopf auf 50 
bis 6D bar begrenzt wird. Bei einer Temperatur von 60 bis 65°C und einem 
40 Druck von 50 bis 60 bar wird durch ein Ventil am unteren Ende des Druck- 
rohrs wasserfreies Methane: durchgepumpt , bis der Wassergehalt des ab- 
flieBenden Methanols unter 0.1 Z liegt. Dies ist nach dem Durchsatz von 
4400 Teilen Methanol der Fall, Dauer 4,5 Stunden. AnschlieBend wird bei 
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60 bis 55°C und einetn DrucK von 120 bar mit CO2 , tfas unter diesen Be- 
dingungen im uberkritischen Zustand vorliegt, das Methanol gegen CO2 aus- 
getauscht, Hierzu sind 155D Telle CO2 erf orderlich ; Oauer 60 Minuten. Un- 
mittelbar danach wird wahrend 15 Minuten isotherm entspannt. Nach dem 
5 Entleeren des Rohrs erhalt man 74 Telle eines kugelf ormigen Aerogels, das 
ale gleichen Eigenschaf ten besitzt wie das nach Beispiel 1 erhaltene. 

Wi -den mehrere Chargen hintereinander ge-fahren, so wird nach dem Ent- 
letren bei 60 bis 6S°C, bei der gleichen Temperatur das Druckrohr wleder 
t0 mli dem wasserf euchten Hydrogel gefullt und wie beschrieben weiterver- 
fa-ren. Eine Anderung der Apparatetemperatur . wie Kuhlen und Aufhelzen, 
ist nlcht erf orderlich. 

Bci.sDiel 3 

15 

29[ Telle wasserf euchtes Hydrogel (wie in Beispiel 1} werden wie in Bel- 
spicV 2 beschrieben in ein Hochdruckrohr mit 700 Volumenteilen Inhalt ge- 
full'^, oedoch erfolgt der Austausch des Wassers durch Hethanol statt bei 
60 b:.s 65'>C, bei 20 bis Z5°C und 60 bar, bis das ibflieBende Hethanol 

2D einc.^ Uassergehalt von unter 0,1 Z aufweist. Hierzu sind 4050 Telle 

Hethk-iol erf orderlich; Dauer: 3 W2 Stunden. Danach wlrd ebenfalls bei 20 
bis IK^C und elnem Druck von 80 bar das Hethanol gegen flussiges COj aus- 
getauirht. Dies erfordert 2400 Telle CO2 und dauert (5 Hinuten. Unnittel- 
riT «n-.chlieBend wlrd das Druckrohr In 65 Hinuten isotherm bei 20 bis 

25 ' '^"C ei '.spannt. Um die Entspannungstemperatur von 20 bis 25°C Im Druck- 
vohr ZL halten, wird wahrend dleser Zeit das Druckrohr auBen mit warmen 
Wasser ^on iO^C behelzt. Nach dem Entleeren des Rohres erhilt man 
56 Teilt elnes kugelfdrmlgen Aerogels, das in seinen Eigenschaften dem 
des nact Beispiel 1 erhaltenen entspricht. 

3D 

Eln prak isch glelches Produkt erhalt man, wenn der Austausch des 
Hethanol! gegen CO2 . statt unter einem Druck von BO bar bei 120 bar er- 
folgt. 

35 Beisoiel * 

Han verfahr : wie In Geispiel 1, verwendet jedoch instelle des kugelfdr- 
mlgen Hydroii.'ls ein Hydrogel in Form von unregelmaBlg geformten Stucken 
von jeweils I bis 3 cm^ , so erhalt man em unregelmaBlg geformtes Aero- 
40 gel, das ah[..iche Eigenschaften wie das nach Beispiel 1 erhaltene. auf- 
weist. 
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Das Hyctrogel wurde nach EP-A- 1 8 955, Spalte t, Zeilen 47 bis 61 aus Kie- 
selsaureorthamethylester durch Hydrolyse hergestellt. 

Seispiel 5 

5 

10 Telle Agar-Agar wurden nach den Angaben in der US-PS 2 093 454, Bei- 
spiel B in IQO Teilen kochendem Wasser gelost und durch Erkaltenlassen in 
eine stei-fe Gallerte ubergefuhrt. Diese wurde in Murfel von etwa 1 cm 
Kantenlange zerteilt und nach Beispiel 4 nach dero Austausch des Wassers 
•JO durch Methanol und dem Austausch des Methanols gegen COz zu einem Aerogel 
getrocknet. Man erhalt ein leichtes (Holundermark ahnliches) opakes Pro- 
dukt. 

Bej.spiel 6 

15 

Wie in der US-PS 2 093 454, Beispiel 7 beschrieben wird Gelatine durch 
Behandeln m^it Eisessig enthaltenden heiben Ethanol und Abkuhlen in eine 
feste Gallerte uberfuhrt. Zum Harten der Gallerte wird diese mit Butanol 
uberschichtet und mehrere Tage stehen gelassen. Die Gallerte wird in wur- 
20 felformige Stucke mit etwa 1 cm Kantenlange zerteilt und gemaB Beispiel 4 
in ein Hochdruckrohr eingefullt. Han tauscht nun die alKoholische bzw. 
alkoholisch-essigsaure Phase zunachst gegen Methanol dann gegen COj aus 
und trocknet gemaB Beispiel 1 zu einem festen, schwach opaken Aerogel. 

25 BeisDiel 7 

Ein Si0z-B203-GE1 wurde nach EP-A-67 741, Beispiel 7 hergestellt. Das 
methanolische Gel wurde in Stucke geteilt (Kantenlange 1 bis 1.5 cm). Aus 
dem Methanol enthaltendem Gel wurde entsprechend Beispiel 1 das Methanol 
30 durch CO2 verdrangt und anschlieBend das Lyogel gemaB Beispiel 1 getrock- 
net. Es wurde ein milchig aussehendes Aerogen erhalten. 

BeisDiel B 

35 Ein Si02-Ti0z-6E1 wurde nach EP-A-67 741. Beispiel 8 hergestellt. Das in 
Ethanol gealterte Gel wurde in Stucke zerteilt und gemaB Beispiel 7 wei- 
ter behandelt. Es wurde ein milchig sussehendes Aerogel erhalten. 

Beispiel 9 

40 

83 Telle wasserfeuchtes Hydrogel in Form von 3 bis 5 mm groBen Kugeln 
Ihergestellt nach Beispiel 1 der DE-OS 21 03 243 aus Natriumwasserglas , 
bei aem die gewunschte Fraktion durch Sieben abgetrennt wurde) werden bei 
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Raumtemperatur in einem Druckbehalter (volumen 120 Vol. -Telle, Durch- 
messer: Hohe : 1:2). der oberhalb des Bodenvertils mit einer Siebplatte 
versehen ist, eingefiillt. Der verschlossene Behalter wurde mit Methanol 
vollstandig aufgefuUt. Bei 20 bis 25''C und einem Druck von 0,5 bis 1 bar 
5 wird Methanol, zuletzt wasserfreies Methanol durch den Behaltex gepumpt. 
bis der Wassergehalt des abf lieDenden Methanol unterhalb 0,1 I Wasser 
liegt. Hierzu wurden G4D Telle Methanol benotigt. Dauer: 5 Std. Das Gel 
liegt dann praktisch wasserfrei in methanolischer Phase als Lyogsl vor. 

to AnschlieBend wird bei Normaltemperatur [ZG bis 25^C1 und BO bar flusslges 
COz durch den Behalter gedruckt und die methanolische Phase durch flussi- 
ges COj ausgetauscht. Nach 2,5 Std. laBt sich im abgehenden und enttpann- 
ten CO2 kein Methanol mehr kondensieren. Urn das Methanol aus den Poren 
des Gels moglichst weitgehend zu entfernen, wird durch das Gel noch wei- 

75 tere 3.5 $tunden CO2 geleitet. Es werden 650 Telle CO2 benotigt. An- 
schlieBend wird der Druckbehalter unter Begrenzung des Druckes auf BO bar 
auf BO^C erwarmt. Oas CO2 geht dabei in den iiberkritischen Zustand uber 
untJ wird wahrend 1,5 Stunoen bei 50 bis 65°C isotherm entspannt. Danach 
werden unter 5 bar 70.000 Volumenteile ( Normalbedingungen ) Stickstoff von 

20 80 his 85° C durch den Behalter geleitet. Dann ward der Behalter entleert. 
Ausbeute: 10 Teile Aerogel m Form von 3 bis 6 nrn groBen Kugeln. 

Das erhaltene Aerogel hat praktisch die gleichen Eigenschaf ten wie das 
nach Beispiel 1 erhaltene. 

25 

Verdrangt man das Methanol nur mit 500 Teilen flussigem CO2 , Dauer ins- 
gesamt 4 Std.. statt mit 650 Teilen wahrend E Std., dann erhalt man em 
ganz ahnliches Aerogel. 



30 



35 
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Pstentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Aerogelen durch Trocknung von anorgani- 
schen und organischen Hydrogelen 2u Aerogelen, dadurch oekennzeich- 

5 net. daB man das Gel aus C02 trocknet. 

2. Verfahren gemaD Anspruch 1, dadurch oekennzeichnet . daB man anorgani- 
sche Hydrogele verwendet, die durch Hydrolyse von loslichen metall- 
organischen Verbindungen . Oxiden. Hydroxiden und/oder leicht hydrol- 

10 sierbaren Salzen der Elemente Aluminium. Silicium. Titan, Bor. 

Lanthan. Zircon, Chrom. Zinn, Thorium, Magnesium Oder deren Gemischen 
erhalten warden. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet . daB. man organi- 
75 sche Gele auf der Basis Gelatine, Albumin Oder Agar-Agar. verwendet. 

t, . Verfahren gemaB Anspruch 1 oder 2. dapuf . ch , qekennzqiphnet . daB man 
Kieselsaurehydrogele verwendet . 

20 5. Verfahren gemaB Anspruch dat j . urch gekennzeichnet . daB man Hydrogele 
verwendet, die aus Alkalisilikaten hergestellt worden sind. 

B. Verfahren gemaB den Anspruchen 1 bis 5, d ^ , <^yri;h„ gekennzeichnet . dafi 

man aus CO2 unter Oberkritischen Bedingungen trocknet. 

25 

7. Verfahren gemaB den Anspruchen 1 bis 6. dadurch gekennzeichnet . daB 
man Hydrogele in Form von Kugeln oder spharischen Partikeln trocknet. 

8. Verfahren zur Herstellung von Aerogeln gemaB Anspruch 1, dadurch 
3D gekennzeichnet . daS man in dem Wasser enthaltenden Hydrogel das 

Uasser durch ein mit Wasser mischbares organisches Hedium' unter Druck 
durch CO2 austauscht, dann das organische Hedium durch CO2 austaucht, 
bis das Gel praktisch frea von dem organischen Medium ist und an- 
schlieBend aus dem C02-enthaltenden Gel das CO2 durch Entspannen ent- 
35 fernt und so das Gel trocknet. 

9. Verfahren gemaB Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet . daB man als Hy- 
drogel ein Kieselsaurehydrogel verwendet. 

40 



roDD26 



BASF Akliengeselischa-f t 



- 9 - 



O.Z. 0050/37273 

01 71 722 



ID. Verfahren gemafi Anspruch B Oder 9, dadureh qekennzcichnet . daB man 
lit orginisches mit Masser mischbares Medium mlt Masser mischb»re 
Ketone Oder Alkohole verwendet. 

5 11. Verfihren gemaB Anspruch ID, dadurch gek ennzeichnet . daB man als or- 
ganisches Medium Methanol. Ethanol. n-Propanol. i-Propanol Oder Ace- 
ton verwendet. 

12. Verfihren gemaB Anspruch 10, dadurch aekennzeichnet . daB man als or- 
10 ganisches Medium Methanol verwendet. 

13. Verfahren gemaB Anspruch fi, 9, 10. 11 Oder 12, dadurch oekennggich- 
ngt - daB der Austausch des organischen Mediums durcfi CO2 bei Drucken 
oberhalb 70 bar, vorzugsweise bei 80 bis 120 bar bei Raumtemperatur 

15 bis 80'*C erfolgt. 

U. Verfahren gemaB Anspruch B bis 13. dadurch oekennzeichnet . dafi das 
Entspannen und damit die Trocknung des CO2 enthaltenden Gels unter 
uberkritischen Bedingungen erfolgt. 
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Zeichn . 
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